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摘　要：使用透射电镜（ＴＥＭ）和电子背散射衍射技术（ＥＢＳＤ）对取向硅钢热轧板常化过程中

析出物和组织的变化进行了研究。结果表明，热轧及常化过程中都有大量细小的析出物析出，其中

热轧板中主要是 ＭｎＳ和少量 ＭｎＳ与 ＡｌＮ的复合析出物；常化板中主要是 ＡｌＮ和少量 ＭｎＳ与

ＡｌＮ的复合析出物；且常化板中析出物数量比热轧板中析出物的数量高１～２个数量级，平均尺寸

减小约１６ｎｍ。热轧板的组织沿着厚度方向存在较大不均匀性，高斯织构主要存在于热轧板次表

层的变形组织中，且强度约为２；常化热处理后试样厚度方向组织的均匀性变大且次表层可以得到

细小均匀的晶粒组织，高斯织构依然存在于试样次表层但强度减小约为０．８。
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取向硅钢是一种十分重要的软磁材料，主要被用作变压器的磁芯材料［１］，其生产工艺十分复杂，主要包

括：转炉炼钢、二次精炼、连铸、铸坯再加热、热轧、常化退火、冷轧、初次再结晶退火和二次再结晶退火等［２］。

取向硅钢生产借助最终的二次再结晶退火处理产生极强的｛１１０｝＜００１＞织构从而获得优异的软磁性能，二

次再结晶退火板的微观组织和织构对取向硅钢的磁性能有着决定性的影响［３５］。研究表明，取向硅钢生产过

程中各个工艺段的组织结构分布对二次再结晶退火板的组织结构有着十分重要的影响，例如热轧板中高斯

织构强度，常化退火板次表层组织均匀程度及初次再结晶退火板的晶粒尺寸和织构分布等，都能够影响二次

再结晶退火板的晶粒尺寸和高斯织构强度［６７］。

除了生产过程中各个工艺段组织结构的影响，在生产过程中析出的细小析出物（又被称为抑制剂）的影

响也正在被广泛研究，其数量尺寸被认为是另外一个影响二次再结晶退火板组织结构的重要因素［８１０］。抑制

剂种类繁多，包括ＡｌＮ
［１］、ＭｎＳ

［１０］、ＭｎＳｅ
［１１］、Ｃｕ２狓Ｓ

［１２］和Ｎｂ（Ｃ，Ｎ）
［１３］等，然而现阶段 ＭｎＳ和ＡｌＮ仍然被用

作取向硅钢生产过程中的主要抑制剂［１，６１０］。研究表明 ＭｎＳ主要在热轧过程中析出，为了得到数量足够多

的 ＭｎＳ粒子，需要将铸坯加热到１３５０℃从而使大颗粒 ＭｎＳ（微米左右）完全固溶，并在随后的热轧过程中

使其在基体中均匀而弥散地析出，以得到稳定基体必需的 ＭｎＳ质点的数量、尺寸和分布。然而将板坯加热

到以上的高温，不仅提高生产成本，还会使成品钢带中容易出现异常组织，致使成品带卷总的磁性水平和沿

带卷纵横向的磁性均匀性降低［１４］，因此，在保证足够数量抑制剂的同时降低板坯再加热温度就显得十分必

要。由于ＡｌＮ具有较低的析出温度，现阶段主要用ＡｌＮ与 ＭｎＳ共同起抑制作用生产再加热温度较低的取

向硅钢［１５］。为了得到数量多尺寸小的纳米级ＡｌＮ抑制剂，各国科研人员进行了大量的研究，研究表明，采用

两种方式可以使钢中析出高抑制强度的ＡｌＮ抑制剂。一是通过热轧板进行（１１２０～１１５０）℃×（２～３）ｍｉｎ

→（９２０～９５０）℃×（２～３）ｍｉｎ二段式常化退火在冷轧前得到大量的纳米级ＡｌＮ
［１６］；另外一种是“获得抑制

剂法”，通过在初次再结晶退火后期进行（７５０～９００）℃×（５～６０）ｓ连续渗氮处理从而获得数量足够多的纳米

级ＡｌＮ
［１７］。尽管目前氮化热处理过程已经被广泛应用［１８１９］，然而仅仅采用氮化手段对于获得理想的抑制剂

强度是并不够的［２０］。同时在冷轧前析出的抑制剂会影响初次再结晶过程退火后试样的组织结构，数量较

多、尺寸较小的抑制剂是获得细小均匀的初次再结晶组织所必须的，因此，二段式常化对于取向硅钢生产是

不可或缺的。虽然目前单独关于热轧板及常化板中的析出物已有了部分研究［１，１０］，但研究中没有涉及到热

轧板二段式常化过程中析出物的具体数量尺寸变化，另外热轧板二段式常化过程的组织变化也报道较少。

本文主要讨论取向硅钢热轧板常化过程中析出物和组织结构的变化，以期为获得抑制能力足够强的抑制剂

及理想的二次再结晶组织提供参考。

１　试验材料与方法

试验用取向硅钢采用１００ｋｇ高频真空感应炉熔炼。将冶炼好的取向硅钢热轧后切割成小钢片以备用，

试样的主要化学成分（质量分数）为：Ｃ０．０５３％，Ｓｉ３．２０％，Ｍｎ０．１０％，Ｓ０．００７１％，Ａｌｓ０．０２５％，Ｎ０．００８５％。

铸坯热轧过程中开轧温度为１２５０℃，终轧温度为９７０℃。热轧结束后喷水冷却至卷取温度（５５０℃）。轧制

后的热轧钢板在实验室气氛炉内进行二段式常化退火，常化工艺如图１所示。

采用碳膜萃取复型技术提取试样中的析出物，并采用ＪＥＭ２１００型透射电镜（ＴＥＭ）结合能谱仪（ＥＤＳ）

观察热轧板和常化退火板中析出物的形貌、组成和尺寸。对于热轧板中析出物的观察，采用的观察倍率为

２００００倍，连续拍摄２５０个视场；对于常化板中析出物的观察，采用的观察倍率为３００００倍，连续拍摄１５０个

视场。用图像分析软件ＩｍａｇｅＰｒｏＰｌｕｓ对采集到的图片结果进行分析，分别统计热轧板和常化板中小于
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１００ｎｍ的析出物的数量尺寸分布。用砂纸磨掉样品表面氧化层，使用５％高氯酸乙酸溶液对热轧板和常化

板的纵剖面进行电解抛光，电解电压４０Ｖ，电解电流０．１８Ａ，电解时间３０～３５ｓ。采用安装在场发射扫描电

镜（ＦＥＳＥＭ）上的电子背散射衍射系统（ＥＢＳＤ）对电解抛光面进行ＥＢＳＤ分析，观察其组织结构。

图１　常化热处理工艺路线图
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２　试验结果

２．１　取向硅钢热轧板与常化板中的析出物

采用碳膜萃取复型的方法提取试样中析出物，并在ＪＥＭ２１００型透射电镜下观察其形貌，结合能谱分析

结果确定其组成，结果如图２和３所示。图２为取向硅钢热轧板中的析出物，可以观察到热轧板中的析出物

主要是ＭｎＳ与ＭｎＳ和ＡｌＮ的复合析出物。其中ＭｎＳ近似为球形，数量较多且尺寸较小；ＭｎＳ和ＡｌＮ的复

合析出近似为椭球形，数量较少且尺寸较大，通过统计分析发现复合析出物约占热轧板中析出物总量的

１０％～１５％。

图２　热轧板中析出物的形貌和组成
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图３为取向硅钢常化退火板中的析出物，从图３（ａ）中可以观察到析出物的数量远远多于热轧板中的析

出物，且尺寸更小。常化退火板中的析出物主要是ＡｌＮ与 ＭｎＳ和ＡｌＮ的复合析出物。经ＥＤＳ检测发现其
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中尺寸较小的析出物为 ＡｌＮ，可以观察到 ＡｌＮ形状是不规则的，近似为长方形，数量较多；尺寸较大的为

ＭｎＳ和ＡｌＮ的复合析出，其形状近似为椭球形，数量较少且尺寸较大，约占常化退火板中析出物总量的

９％～１３％。

图３　常化退火板中析出物的形貌和组成

犉犻犵．３　犜犺犲犿狅狉狆犺狅犾狅犵狔犪狀犱犮狅犿狆狅狊犻狋犻狅狀狅犳狆狉犲犮犻狆犻狋犪狋犲狊犻狀犪狀狀犲犪犾犲犱犺狅狋狉狅犾犾犲犱犫犪狀犱

为了解热轧板和常化板的复合析出物中各元素的分布，对于碳萃取复型法提取出的析出物使用ＴＥＭ进

行了面扫描分析。研究发现热轧板与常化退火板中的复合析出物都是以 ＭｎＳ为核心，ＡｌＮ以 ＭｎＳ为核心

在 ＭｎＳ表面析出，典型的复合析出物如图４所示。图５为热轧板及常化板中析出物数量和尺寸的统计结

果，结果表明取向硅钢热轧及常化退火过程中都会有大量析出物析出。热轧板二段式常化退火后会进一步

得到数量更多的细小析出物，常化板中析出物的数量比热轧板中析出物的数量高１～２个数量级；同时可以

发现析出物平均尺寸明显减小，从６０．１３ｎｍ减小到４４．１５ｎｍ。

图４　碳萃取复型取向硅钢中 犕狀犛与犃犾犖复合析出物的面扫描结果

犉犻犵．４　犈犾犲犿犲狀狋犿犪狆狆犻狀犵狅犳狋犺犲犕狀犛犃犾犖犮狅犿狆狅狊犻狋犲犲狓狋狉犪犮狋犲犱犳狉狅犿犵狉犪犻狀狅狉犻犲狀狋犲犱狊犻犾犻犮狅狀狊狋犲犲犾
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图５　热轧板及常化板中析出物的数量尺寸分布

犉犻犵．５　犖狌犿犫犲狉犪狀犱狊犻狕犲犱犻狊狋狉犻犫狌狋犻狅狀狅犳狆狉犲犮犻狆犻狋犪狋犲狊犻狀犺狅狋狉狅犾犾犲犱

犫犪狀犱犪狀犱犪狀狀犲犪犾犲犱犺狅狋狉狅犾犾犲犱犫犪狀犱

２．２　取向硅钢热轧板与常化板微观组织结构

采用ＥＢＳＤ系统对热轧板和常化退火板纵剖面的组织结构进行了研究，结果如图６～８所示。图６（ａ）和

（ｂ）分别为典型的热轧板组织及高斯织构分布。从图６（ａ）可以观察到热轧板的晶粒组织沿着厚度方向的分

布是非常不均匀的，表层主要为细小等轴的再结晶晶粒；次表层和中心层组织主要是由沿着轧向伸长的再结

晶晶粒和变形组织组成，而且次表层再结晶程度较高。图６（ｂ）的结果表明热轧板中的高斯织构主要分布在

热轧板的次表层，且高斯织构主要是存在于变形组织而不是再结晶晶粒中。

图６　热轧板犈犅犛犇分析

犉犻犵．６　犈犅犛犇犪狀犪犾狔狊犲狊狅犳犺狅狋狉狅犾犾犲犱犫犪狀犱

图７（ａ）和（ｂ）分别为典型的常化退火板组织及高斯织构分布。观察图７（ａ）可以发现热轧板常化后再结

晶程度较高，只有中心层还存在少量的细小变形组织。常化后晶粒组织沿着厚度方向依旧保留了一定的不

均匀性。但与热轧板相比，沿着厚度方向的组织已经变得较为均匀。其中表层主要为粗大的晶粒，次表层主

要为较小的再结晶晶粒，中心层主要为沿着轧向伸长的较大再结晶晶粒。图７（ｂ）的结果表明热轧板常化后

４７ 重 庆 大 学 学 报　　　　　　　　　　　　　　　　　　　第４０卷



高斯织构依旧存在于试样的次表层，只是与热轧板相比含量减小。

图７　常化板犈犅犛犇分析

犉犻犵．７　犈犅犛犇犪狀犪犾狔狊犲狊狅犳犪狀狀犲犪犾犲犱犺狅狋狉狅犾犾犲犱犫犪狀犱

图８（ａ）和（ｂ）分别为取向硅钢热轧板和常化退火板纵剖面的织构分布。从图８（ａ）可以观察到热轧板中

强度较高的织构主要是高斯织构和｛１１１｝＜１１２＞织构，高斯织构的强度为１．９１３。热轧板常化退火后主要织

构种类并无明显变化，其中｛１１１｝＜１１２＞织构强度略有增加，然而高斯织构强度却减小至０．８０９。

图８　取向硅钢织构分布

犉犻犵．８　犜犺犲犱犻狊狋狉犻犫狌狋犻狅狀狅犳狋犲狓狋狌狉犲狊犻狀犵狉犪犻狀狅狉犻犲狀狋犲犱狊犻犾犻犮狅狀狊狋犲犲犾

３　试验结果分析与讨论

大量研究表明，析出物可以通过抑制初次再结晶板的晶粒长大为二次再结晶储存驱动力，并且能够通过

抑制二次再结晶过程中正常晶粒的生长促进高斯晶粒的异常长大，从而促进二次再结晶后得到锋锐的Ｇｏｓｓ

织构［２１２２］。根据Ｚｅｎｅｒ对析出物钉扎作用的分析，析出物数量越多，尺寸越小，其钉扎阻力越大
［２３］。因此，在

取向电工钢的加工流程中希望控制析出物以大量细小的形式析出。

硅含量为３．０％的取向硅钢在热轧过程中是奥氏体与铁素体共存的，且 ＭｎＳ主要是在热轧过程的奥氏

体中大量析出［１５］。ＭｎＳ与ＡｌＮ在奥氏体中的固溶度可以分别通过如下公式
［２４２５］计算：

ｌｏｇ［ω（Ｍｎ）×ω（Ｓ）］γ＝２．９２９－９２２０／犜， （１）

ｌｏｇ［ω（Ａｌ）×ω（Ｎ）］γ＝１．９５－７４００／犜。 （２）
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　　通过计算发现 ＭｎＳ与ＡｌＮ的开始析出温度分别为１２４４℃与１０４３℃，表明 ＭｎＳ会先于ＡｌＮ析出。

根据经典形核理论，后析出的ＡｌＮ会以先析出的 ＭｎＳ为核心析出，形成 ＭｎＳ与ＡｌＮ的复合析出，如图２所

示。而由于ＡｌＮ较低的析出温度，在热轧温度区间内（９７０～１２５０℃）只会有少量的ＡｌＮ析出；且由于热轧

结束后较快的冷却速度（喷水冷却至卷曲温度），冷却过程中ＡｌＮ也很难析出，因此，热轧板中观察到的复合

析出物数量较少。同时，热轧过程位错密度的升高可以为 ＭｎＳ的析出提供有利的形核位置，从而促进 ＭｎＳ

粒子的析出［２６］，使得热轧板中 ＭｎＳ粒子的数量较多，远远多于 ＭｎＳ与ＡｌＮ的复合析出。

在热轧板常化过程中，在升温至１１２０℃并保温时试样中部分铁素体会转变成奥氏体，并且这部分奥氏

体会在空冷至９２０℃后重新转变为铁素体。而由于ＡｌＮ在奥氏体中的固溶度比在铁素体中的固溶度高１～

２个数量级
［２７］，ＡｌＮ会比较容易地固溶在奥氏体中。这部分奥氏体转变为铁素体后，钢中的［Ｎ］和［Ａｌ］在这

部分铁素体中是过饱和的，并会在９２０℃保温过程中以细小的纳米级ＡｌＮ形式析出，因此，大量细小的ＡｌＮ

能够在常化退火后被观察到，如图３所示。热轧中已经析出了大量细小的 ＭｎＳ，而由于 ＭｎＳ较高的固溶温

度，这些 ＭｎＳ在常化热处理过程中不仅不会固溶反而会长大。根据经典形核理论，常化过程中析出的ＡｌＮ

也会以热轧板中析出的ＭｎＳ为核心复合析出。然而在ＡｌＮ开始析出之前由于粒子粗化行为ＭｎＳ会不断长

大，并且大部分 ＭｎＳ尺寸会超过１００ｎｍ，因此，常化后较多 ＭｎＳ与 ＡｌＮ 的复合析出物的尺寸会大于

１００ｎｍ，在统计尺寸小于１００ｎｍ的析出物时只能观察到少量的复合析出，如图３（ａ）所示。

３％Ｓｉ取向硅钢热轧板沿板厚方向的组织分布不均匀，这种不均匀性对二次再结晶影响很大。取向硅

钢铸坯在加热和热轧过程中由于表面脱碳、发生部分相变以及厚度方向上的温差所引起的形变量不同，而

使得热轧板厚度方向上的显微组织有很大差别［２８］。热轧过程中由于轧辊与试样表面的摩擦力会使试样表

层应变能较高，从表层到中心层应变能依次减小。因此，表层会发生较完全的再结晶，次表层与中心层只有

部分再结晶晶粒，而且次表层比中心层再结晶程度高，如图６所示。研究表明，高斯织构是由于热轧过程中

试样表面与轧辊之间的摩擦而产生的［２９］，故高斯织构不会出现在摩擦力影响较小的中心层；而表层细小再

结晶晶粒的取向与高斯取向晶粒相差较大［３０］，因此，高斯织构主要出现在次表层区域，且主要出现在变形组

织中，如图６（ｂ）所示。

热轧板常化退火过程中，次表层再结晶晶粒会快速地长大，因此，常化后表层的晶粒会较为粗大。而在

次表层与中心层还存在着较多的变形组织，这些变形组织在常化退火过程中会发生再结晶，再结晶晶粒尺寸

能够用如下公式［３１］计算：

犱＝犓 （犌／犖
ｇ

）１／４， （３）

式中：犖
ｇ

为形核率；犌 为线性长大速率；犓 为比例常数。由于热轧板次表层的应变能比中心层的应变能高，

因此，次表层的形变组织拥有较高的储存能，会使再结晶过程中次表层的形核率较高，根据公式（３）可以推断

出再结晶后次表层的再结晶晶粒尺寸会小于中心层的再结晶晶粒尺寸，如图７所示。同时由于常化过程析

出的ＡｌＮ的抑制作用，会使得常化板中的晶粒尺寸不至于过于粗大。在常化过程中会发生奥氏体 铁素体

转变，而这个相转变过程会减弱高斯织构［３２］，因此，常化后高斯织构数量和强度会减低，如图７（ｂ）和图８所

示。虽然高斯织构在常化退火、冷轧及初次再结晶退火后都会数量变少强度变弱，但是在二次再结晶过程中

高斯晶粒会以次表层残留的高斯晶粒为起源发生异常长大形成锋锐的高斯织构［３３］。而且常化后再结晶度

较高且组织变得更加均匀，有利于后续的冷轧、脱碳及高温退火得到理想的显微组织［３４］，并且次表层细小均

匀的晶粒组织有助于得到细小均匀的初次再结晶组织从而使二次再结晶更加稳定［６］。同时常化后得到了数

量更多、尺寸更小的细小析出物，也可促进二次再结晶后锋锐Ｇｏｓｓ织构的形成。因此，为了获得磁感应强度

较高的取向硅钢，二段式常化是不可或缺的。

４　结　论

１）取向硅钢热轧过程中会得到大量的析出物，其中主要是ＭｎＳ和少量以 ＭｎＳ为核心的ＭｎＳ与ＡｌＮ的

复合析出物。热轧板二段式常化退火后的析出物主要是ＡｌＮ和少量以 ＭｎＳ为核心的 ＭｎＳ与ＡｌＮ的复合

析出物；且析出物数量进一步增多，尺寸进一步减小，其数量比热轧板中析出物的数量高１～２个数量级，尺
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寸减小了约１６ｎｍ。二段式常化退火过程有利于得到数量更多、尺寸更小的抑制剂。

２）取向硅钢热轧组织沿着厚度方向有着较大的不均匀性，表层主要为细小等轴的再结晶晶粒，次表层和

中心层组织主要是由沿着轧向伸长的再结晶晶粒和变形组织组成。常化退火后表层晶粒粗大，次表层则为

较小的再结晶晶粒，中心层主要为沿着轧向伸长的较大再结晶晶粒。二段式常化退火过程使试样厚度方向

组织均匀度增大，且有利于得到细小均匀的次表层组织。

３）取向硅钢热轧板中的Ｇｏｓｓ织构主要存在于试样次表层变形组织中，Ｇｏｓｓ织构强度约为２。常化热处

理后高斯织构数量和强度都减小，强度减小约为０．８。
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ＭｅｔａｌｌｕｒｇｉｃａｌａｎｄＭａｔｅｒｉａｌｓＴｒａｎｓａｃｔｉｏｎｓＡ，１９８６，１７Ａ：１３２３１３３４．

［３１］崔忠圻，覃耀春．金属学与热处理［Ｍ］．北京：机械工业出版社，２００７．

ＣＵＩＺｈｏｎｇｑｉ，ＴＡＮＹａｏｃｈｕｎ，Ｍｅｔａｌｌｏｇｒａｐｈｉｃａｎｄｈｅａｔｔｒｅａｔｍｅｎｔ［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：ＣｈｉｎａＭａｃｈｉｎｅＰｒｅｓｓ，２００７．（ｉｎＣｈｉｎｅｓｅ）

［３２］ＬｉｕＨＴ，ＹａｏＳＪ，ＳｕｎＹ，ｅｔａｌ．Ｗａｎｇ，Ｅｖｏｌｕｔｉｏｎｏｆｍｉｃｒｏｓｔｒｕｃｔｕｒｅ，ｔｅｘｔｕｒｅａｎｄｉｎｈｉｂｉｔｏｒａｌｏｎｇｔｈｅｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇｒｏｕｔｅｆｏｒ

ｇｒａｉｎｏｒｉｅｎｔｅｄｅｌｅｃｔｒｉｃａｌｓｔｅｅｌｓｕｓｉｎｇｓｔｒｉｐｃａｓｔｉｎｇ［Ｊ］．ＭａｔｅｒｉａｌｓＣｈａｒａｃｔｅｒｉｚａｔｉｏｎ，２０１５，１０６：２７３２８２．

［３３］ＤｏｒｎｅｒＤ，ＺａｅｆｆｅｒｅｒＳ，ＲａａｂｅＤ．ＲｅｔｅｎｔｉｏｎｏｆｔｈｅＧｏｓｓｏｒｉｅｎｔａｔｉｏｎｂｅｔｗｅｅｎｍｉｃｒｏｂａｎｄｓｄｕｒｉｎｇｃｏｌｄｒｏｌｌｉｎｇｏｆａｎＦｅ３％Ｓｉ

ｓｉｎｇｌｅｃｒｙｓｔａｌ［Ｊ］．ＡｃｔａＭａｔｅｒｉａｌ，２００７，５５：２５１９２５３０．

［３４］毛卫民，杨平．电工钢的材料学原理［Ｍ］．北京：高等教育出版社，２０１３．

ＭＡＯＷｅｉｍｉｎ，ＹＡＮＧＰｉｎｇ．ＭａｔｅｒｉａｌＳｃｉｅｎｃｅＰｒｉｎｃｉｐｌｅｓｏｎｅｌｅｃｔｒｉｃａｌｓｔｅｅｌｓ［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：Ｈｉｇｈｅｄｕｃａｔｉｏｎｐｒｅｓｓ，２０１３．（ｉｎ

Ｃｈｉｎｅｓｅ）

（编辑　王维朗）
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